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(57) Abstract 



The invention concerns a method for sterilising a sample comprising at least a cycle of steps which consist in: placing the sample to 
be sterilised in a treating chamber; reducing the pressure in the chamber to a first threshold pressure (Psl); injecting into said chamber a 
gas containing a decontaminating chemical agent; carrying out a step of impregnation while maintaining the atmosphere in that chamber at 
a pressure higher (Ps3) than the first threshold pressure; reducing the pressure in the chamber until a second threshold pressure is reached 
(Ps2); and producing a complementary treating step by plasma by generating in the chamber a gaseous plasma atmosphere. The method 
is characterised in that the injection and impregnation steps are carried out using a gas mixture containing gas ozone and water vapour. 
Advantageously, this mixture is obtained by bubbling gas ozone in an aqueous solution. 



(57) Abrege 

Proc6d6 de st6rilisation d'un echantillon comprenant au moins un cycle d'6tapes dans lesquelles on place un 6chantillon a steriliser 
dans une chambre de traitement, on diminue la pression dans la chambre jusqu'a une premiere pression de seuil (Psl), on injecte dans ladite 
chambre un gaz comprenant un agent chimique de decontamination, on r6alise une 6tape d'impr6gnation en maintenant I'atmosphere de 
la chambre a une pression sup6rieure (Ps3) a la premiere pression de seuil, on diminue la pression dans la chambre jusqu'a atteindre une 
deuxieme pression de seuil (Ps2), et on r6alise une 6tape de traitement compldmentaire par plasma en cr6ant dans la chambre une atmosphere 
de plasma gazeux. Selon le proc6de\ on r6alise les 6tapes d' injection et d'imprdgnation en utilisant un melange gazeux comprenant de 
1' ozone gazeux et de la vapeur d'eau. Avantageusement, ce m61ange est obtenu par barbotage d' ozone gazeux dans une solution aqueuse. 
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PROCEDE DE STERILISATION D f UN ECHANTILLON 

La presente invention concerne un precede de sterilisation d'un 
echantillon comprenant au moins un cycle d'etapes dans lesquelles : 

- on place un echantillon a steriliser dans une chambre de traitement 
5 sensiblement a la pression atmospherique, 

- on diminue la pression dans la chambre de traitement jusqu'a 
atteindre une premiere pression de seuil, 

- on realise une etape d'injection en injectant dans ladite chambre un 
gaz comprenant un agent chimique de decontamination, 

10 - on realise une etape d'impregnation en maintenant Tatmosphere de 

la chambre sensiblement a une pression dite "d'impregnation" , superieure a 
la premiere pression de seuil pendant un premier laps de temps determine, 

- on diminue la pression dans la chambre jusqu'a atteindre une 
deuxieme pression de seuil, 

15 - on realise une etape de traitement complementaire par plasma en 

creant dans la chambre une atmosphere de plasma gazeux et en maintenant 
cette atmosphere pendant un deuxieme laps de temps determine. 

Le terme "sterilisation" utilise pour qualifier le precede de 
Tinvention, s'entend de toute desinfection ou decontamination ayant une 

20 action tendant a detruire des micro-organismes contaminant l'echantillon, en 
particulier des micro-organismes bacteriens ou viraux, ou a en limiter ou a 
en stopper la proliferation. Lors d'une sterilisation, on cherche en general a 
atteindre une faible probability de presence de micro-organismes donnes. 

Le terme "echantillon" designe en general tout objet ou produit a 

25 steriliser. En particulier, l'echantillon peut etre un instrument chirurgical ou 
un instrument d'investigation du corps humain, tel qu'une sonde de 
prelevement. Comme on le verra dans la suite, l'echantillon peut etre 
dispose tel quel dans la chambre de traitement ou, de preference, etre place 
dans une poche "sterile" qui permettra d'eviter l'infection de l'echantillon 

30 apres la fin de la sterilisation et sa sortie de la chambre de traitement. 

Un precede de ce type est connu par la demande de brevet europeen 
n° 0 278 623, dans laquelle on preconise d'utiliser comme agent chimique 
de decontamination du peroxyde d'hydrogene. Pour etre efficace, ce precede 
doit etre mis en oeuvre pendant une duree relativement longue. En effet, 

35 l'etape d'impregnation ne peut etre realisee dans de bonnes conditions que si 
Ton fait en sorte que le peroxyde d'hydrogene soit present a l'etat gazeux 
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dans la chambre de traitement. A une temperature donnee, la pression de 
condensation du peroxyde d'hydrogene est relativement faible, de sorte qu'il 
n'est possible de preserver l'etat gazeux de cette substance qu'en choisissant 
une pression d'impregnation faible. Cette pression ne peut etre maintenue 

5 qu'en injectant une faible quantite de peroxyde d'hydrogene dans la chambre 
de traitement. Par consequent, pour que le traitement soit efficace, le temps 
d' impregnation necessaire pour que la faible quantite de peroxyde 
d'hydrogene presente dans la chambre produise l'effet desire est 
relativement long. Ainsi, lorsque dans une chambre de traitement ayant une 

10 capacite de 100 litres, on souhaite traiter des echantillons representant une 
charge utile d'environ 70 litres, un temps d'impregnation d'environ 45 a 50 
minutes est necessaire. Compte tenu de la duree des autres etapes du 
procede, la sterilisation d'une telle charge utile dure environ 75 minutes. 

La presente invention a pour but d'ameliorer les procedes connus en 

15 faisant en sorte qu'un meme degre de sterilisation soit obtenu en un temps 
beaucoup moins long. 

Ce but est atteint grace au fait que Ton realise les etapes d'injection et 
d'impregnation en utilisant un melange gazeux comprenant de 1'ozone 
gazeux et de la vapeur d'eau. 

20 On a constate de maniere surprenante que, si 1'ozone gazeux seul ne 

constitue pas un agent chimique de decontamination suffisamment efficace, 
le melange de 1'ozone avec la vapeur d'eau est en revanche tres efficace. De 
plus, en utilisant un tel melange gazeux, il est possible de mettre en oeuvre 
l'etape d'impregnation en conservant le melange a l'etat gazeux (en evitant 

25 sa condensation a l'etat liquide) sous une pression d'impregnation nettement 
superieure a celle qui etait possible dans le procede utilisant du peroxyde 
d'hydrogene comme agent chimique de decontamination. Par consequent, il 
est possible d'introduire dans la chambre d'impregnation une quantite 
nettement plus importante d'especes chimiquement actives pour realiser plus 

30 rapidement l'etape d'impregnation et diminuer la duree totale du procede. 

EventuellemenU le melange gazeux peut contenir, outre 1'ozone 
gazeux et la vapeur d'eau, au moins un compose gazeux ayant des proprietes 
oxydantes pour former des radicaux libres. Par exemple, on peut utiliser du 
peroxyde d'hydrogene pour constituer un tel compose. Meme dans ce cas, il 

35 est possible de realiser l'etape d'impregnation sous une pression nettement 
plus elevee que celle que Ton devait maintenir dans le procede connu en 
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faisant simplement en sorte que la quantite du compose gazeux additionnel 
soit suffisamment faible pour que sa pression partielle reste compatible avec 

son maintien a l'etat gazeux. 

Selon un mode de realisation particulierement avantageux, on realise 
5 le melange gazeux par barbotage d'ozone gazeux dans une solution aqueuse 
contenue dans une enceinte et on injecte ce melange dans la chambre par 
une conduite raccordee a la partie superieure de l'enceinte au-dessus du 
niveau de la solution aqueuse. 

Cette solution aqueuse peut etre constitute par de l'eau, sans additif 
io specifique. Toutefois, on peut choisir d'utiliser une solution aqueuse 
contenant au moins un compose (tel que du peroxyde d'hydrogene) ayant 
des proprietes oxydantes ou un compose apte, en phase gazeuse, a reagir 
avec 1'ozone pour former des radicaux libres. La concentration de ce 
compose additionnel dans la solution aqueuse sera alors generalement peu 
15 elevee afin qu'a l'etat gazeux la pression partielle du compose soit 
suffisamment faible. 

En utilisant le barbotage, on peut realiser le melange gazeux en 
continu au cours d'une etape parallele a l'etape d'impregnation. Le melange 
gazeux chimiquement actif est done directement introduit dans la chambre 
20 d'impregnation a sa sortie de l'enceinte de barbotage. 

Avantageusement, on fait en sorte que, dans le melange gazeux, la 
pression partielle d'ozone soit comprise entre 30% et 90% de la pression 
totale du melange (de preference entre 30% et 60%) et que la pression 
partielle de vapeur d'eau soit comprise entre 10% et 70% de cette pression 
25 totale (de preference entre 40% et 70%). Globalement, Tozone est done en 
proportion elevee dans le melange gazeux, ce qui permet de faire en sorte 
que la pression de condensation de ce melange soit nettement superieure a 
celle de l'eau et, a fortiori, a celle du peroxyde d'hydrogene. 

Lorsqu'on utilise un compose gazeux additionnel du type precite, on 
30 peut, pour une pression partielle d'ozone restant dans la plage precitee, 
choisir de maintenir la pression partielle du compose gazeux dans une plage 
de 2% a 20% de la pression totale. 

L'invention sera bien comprise et ses avantages apparaitront mieux a 
la lecture de la description detaillee qui suit, de modes de realisation 
35 representes a titre d'exemples non limitatifs. 

La description se refere aux dessins annexes sur lesquels : 
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- la Figure 1 est une vue schematique d'une installation permettant de 
mettre en oeuvre le procede selon 1' invention, 

- la Figure 2 est une courbe illustrant revolution de la pression a 
I'interieur de la chambre de traitement au cours du procede, et 

> - les Figures 3 et 4 sont des vues schematiques montrant 

partiellement certaines parties de Installation, selon des variantes. 

L'installation de la Figure 1 comprend une chambre de traitement 10 
dans laquelle peuvent etre places des echantillons a steriliser, par exemple 
dans des paniers 12 repartis sur plusieurs niveaux, en etant par exemple 
o supportes par des etageres ou des glissieres. De maniere classique, la porte 
de cette chambre peut etre munie d'un hublot de visualisation et d'un 
svsteme de fermeture a securite (non representes). 

Dans toute la description qui suit, le sens de Tamont vers 1'aval est 
celui qui, pour les differentes conduites, va vers la chambre 10. 
15 L'espace interne de la chambre est raccorde par une conduite 14 a 

une pompe 16 dont Taction permet de diminuer la pression dans la chambre. 
Plus precisement, une vanne d'isolement 18, un piege a condensats 20, et un 
filtre a huile 22 sont successivement disposes sur la conduite 14 entre la 
chambre 10 et la pompe 16. Dans le piege a condensats 20, on diminue la 
20 temperature des gaz aspires a partir de la chambre 10, pour condenser la 
vapeur d'eau que contiennent ces gaz et eviter ainsi de saturer la pompe 
avec cette vapeur d'eau. Le piege a condensats peut etre purge au moyen 
d'une vanne 24 disposee sur une conduite de purge 26. 

La vanne d'isolement 18 sert a isoler la chambre 10 de la pompe 16. 
25 II existe toutefois une possibility d'eviter cette vanne a Taide d'une conduite 
de derivation 28 qui est raccordee a la conduite 14 au point P28 situe 
directement a la sortie de la chambre et au point P28' situe directement en 
amont du piege a condensats 20. Cette conduite 28 est equipee d'une vanne 
30 susceptible d'etre commandee a Taide d'un systeme de commande 32 
30 comprenant une jauge de pression. Cette jauge est placee sur une conduite 
de derivation 34 et permet ainsi de mesurer la pression en amont de la vanne 
30. La pression mesuree est egalement celle qui regne dans la chambre de 
traitement 10. 

Si la pression mesuree est superieure a une valeur predeterminee, le 
35 systeme de commande 32 ouvre la vanne 30 de sorte que Texces de pression 
passe dans la conduite 28 en shuntant la vanne d'isolement 18 et se deverse 



WO 98/35708 



PCT/FR98/00276 



5 

dans la conduite 14 en aval de cette vanne pour etre aspire, a travers le filtre 

a huile, par la pompe 16. 

En aval de cette pompe est dispose un destructeur d f ozone 38. En 
general, ce destructeur comporte essentiellement des moyens de chauffage 
5 qui, rozone etant instable, transforment l'ozone en oxygene. En aval du 
destructeur d'ozone 38, la conduite 14 s'ouvre dans l'atmosphere. 

Outre la conduite d'aspiration 14, Installation comporte une conduite 
d'injection 40. Par exemple, dans la region de son entree dans la chambre, 
cette conduite se divise en plusieurs branches d'injecteurs 40A, 40B et 40C 
io qui diffusent la substance injectee a l'interieur de la chambre 10. Dans 
l'exemple represents tres schematiquement sur la Figure 1, la conduite 40 
sert dans un premier temps a injecter le melange gazeux comprenant de 
l'ozone gazeux et de la vapeur d'eau pour realiser l'etape d'impregnation 
puis, a Tissue du procede de sterilisation, a remettre la chambre de 
15 traitement a la pression atmospherique. En effet, en amont des injecteurs, la 
conduite 40 presente un noeud P44 auquel se raccordent deux conduites 
d'injection, respectivement 48 et 94. La conduite 48 sert a vehiculer le 
melange d'ozone gazeux et de vapeur d'eau. Dans le mode de realisation 
preferentiel represents, ce melange est realise par barbotage d'ozone gazeux 
20 dans une solution aqueuse contenue dans une enceinte 50. Plus precisement, 
rinstallation comporte un reservoir d'oxygene 52 qui, par une conduite 54, 
est successivement raccorde a un regulateur de debit 56 et a un ozoneur 58. 
L'ozoneur est en soi un dispositif connu qui transforme l'oxygene en ozone. 
La pression dans la conduite 54 est regulee par un regulateur de 
25 pression comprenant un capteur de pression 60 et une vanne 62. En aval de 
ce regulateur de pression, une conduite de delestage 64 est raccordee a la 
conduite 54 par un noeud P64. Sur la conduite de delestage se trouve une 
vanne commandee 66 au moyen de laquelle l'ozone en exces peut etre rejete 
dans l'atmosphere apres son passage par un destructeur d'ozone 38* qui peut 
30 etre un dispositif separe ou, directement, le destructeur d'ozone 38 
precedemment evoque. 

En aval du noeud P64, une conduite 68 est raccordee a la conduite 54 
par un noeud P68. Cette conduite vehicule l'ozone gazeux pris sur la 
conduite 54 dans 1'enceinte 50, dans laquelle elle est reliee a un bulleur 70 
35 immerge dans la solution aqueuse 72. Une vanne commandee 74 est 
disposee sur la conduite 68 pour permettre ou empecher l'injection d'ozone 
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dans l'enceinte 50. Dans cette derniere, un espace libre 76, dans lequel 
prend la conduite 48, subsiste au-dessus du niveau de la solution aqueuse. 
Le gaz ozone entraine avec lui Teau sous forme gazeuse et, eventuellement. 
le ou les composes additionnels egalement sous forme gazeuse en 
5 debouchant dans 1'espace 76, espace dans lequel est done realise le melange 
gazeux a base d'ozone et de vapeur d'eau. Pour controler la formation de la 
vapeur issue de la solution aqueuse, des moyens de chauffage tels qu'une 
resistance 78 commandee par un thermostat (non represente) sont disposes 
dans la paroi de l'enceinte 50. Un detecteur 73 du niveau de la solution 
10 aqueuse est dispose dans l'enceinte. Cette derniere est raccordee a une 
canalisation d'alimentation en solution aqueuse et a un systeme de vidage 
(non representes). Au sortir de l'enceinte 50, la conduite 48 comporte un 
regulateur de pression comprenant un capteur de pression 82 et une vanne 
84. En aval de ce regulateur se trouve une vanne d'arret 80 qui peut etre 
15 fermee pour empecher 1'injection du melange gazeux dans la conduite 40. 
Ainsi, lorsque les vannes 74 et 80, de meme qu'une vanne supplemental 
86 disposee en aval du noeud P44, sont ouvertes, le melange gazeux 
comprenant de l'ozone gazeux et de la vapeur d'eau peut etre injecte dans la 
chambre de traitement 10. 
20 Une conduite additionnelle 54' est disposee directement entre les 

noeuds P68 et P44 pour, si necessaire, court-circuiter les conduites 68 et 48. 
Sur cette conduite 54' est disposee une vanne commandee 55. Grace a cette 
disposition, si la pression mesuree dans la chambre 10 lors de Tetape 
d'impregnation devient insuffisante, il suffit d'ouvrir la vanne 55 pour 
25 injecter directement l'ozone gazeux dans la conduite 40. Dans ce cas, 
l'ozone gazeux s'ajoute au melange gazeux issu du barbotage contenu dans 
la chambre. 

Bien entendu, Touverture de cette vanne, mais egalement celle des 
autres vannes, peut etre geree automatiquement sur la base des informations 

30 transmises par divers capteurs equipant Installation. L'ouverture et la 
fermeture des differentes vannes qui permettent successivement le vidage 
de la chambre, la realisation et 1'injection du melange gazeux, puis 
Tinjection du plasma, peuvent etre programmers, par exemple a l'aide d'une 
horloge, ou etre gerees electroniquement. II peut en aller de meme pour la 

35 mise en marche et l'arret des differents composants de 1'installation, par 
exemple Tozoneur ou la pompe. En outre, un capteur verifiant la bonne 
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fermeture de la chambre de traitement peut etre mis en place et ne permettre 
le pompage ou ['injection dans la chambre que lorsque la fermeture est 
correcte. 

Dans l'exemple de la Figure i, le plasma gazeux est realise a 
5 Texterieur de la chambre 10. Plus precisement, une enceinte 1 10 de volume 
donne est raccordee a la chambre 10 par un passage de connexion 187 
pouvant etre ouvert ou ferme a Taide d'une vanne commandee 185. 

Le plasma gazeux est genere de la fa$on suivante : a partir d'un 
reservoir 88 raccorde a Tenceinte 1 10 par une conduite 46, on injecte un gaz 
io plasmagene dans cette enceinte en ouvrant une vanne commandee 92 placee 
sur la conduite 46. Lorsqu'une quantite suffisante de gaz a ete injectee ou 
qu'une pression suffisante est atteinte dans l'encemte 110 (initialement 
pratiquement vide : il suffit en effet d'utiliser la pompe 16 a Tetat ouvert de 
la vanne 185 pour vider en meme temps Tenceinte 1 10 et la chambre 10), on 
15 ferme la vanne 92. Ce gaz est excite en plasma en le soumettant a Taction 
d'ondes electromagnetiques generees dans un generateur 90 raccorde a 
Tenceinte en 91. 

Lorsque le plasma est obtenu ou, tout au moins, lorsque le gaz est 
suffisamment ionise, on ouvre la vanne 185 pour le diffuser dans la 
20 chambre 10. Pour obtenir une diffusion homogene, un repartiteur 151, par 
exemple constitue par une grille en teflon, peut etre place dans la chambre 
10, immediatement en aval du passage de connexion 187. 

II s'agit d'un traitement "post-decharge", c'est-a-dire que le plasma est 
genere en dehors de la chambre 10 et qu'il est introduit en une seule fois 
25 dans cette derniere plutot que, comme dans un traitement H dans la 
decharge", par injection et aspiration concomitantes en continu. 

Le generateur 90 peut etre choisi de maniere a generer des ondes 
electromagnetiques de frequence souhaitee, dans le spectre allant des basses 
frequences aux hyperfrequences. 
30 La figure 1 montre encore une conduite d'injection d'air 94 qui est 

raccordee au noeud P44 et permet, lorsque la vanne 86 est ouverte, tandis 
que les vannes 18, 80 et 92 (et eventuellement la vanne 185) sont fermees, 
d'injecter de Tair dans la chambre 10 pour la remettre en pression. Cette 
remise en pression se fait generalement a la fin de la sterilisation, avant 
35 d'ouvrir la chambre 10 pour en retirer les echantillons sterilises. Pour eviter 
toute contamination nouvelle a cette occasion, un filtre a bacteries 96 est 
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dispose sur la conduite 94. L'injection de i'air est commandee au moyen 
d'une vanne commandee 98 disposee entre le filtre 96 et le noeud P44 sur la 
conduite 94. 

^installation representee sur la Figure 1 permet de mettre en oeuvre 
5 le precede de sterilisation objet de l'invention, dont le cycle devolution des 
pressions a l'interieur de la chambre de traitement 10 est represents sur la 
Figure 2. La premiere etape du procede consiste a introduire dans la 
chambre de traitement un ou plusieurs echantillons a steriliser, cette 
chambre etant alors evidemment sensiblement a la pression atmospherique. 
o L'etape suivante consiste, jusqu'au temps Tl, a diminuer la pression dans la 
chambre 10 jusqu'a atteindre une premiere pression de seuil Psl 
predetermine. En fait, on realise pratiquement le vide dans la chambre 10 
et la premiere pression de seuil est generalement comprise entre 0,1 Torr et 
10 Torr, de preference entre 0,1 Torr et 1 Torr (dans la suite du present 
15 document, on exprimera le plus souvent les valeurs des pressions en Torr, 
qui est 1'unite de mesure la plus couramment utilisee dans le domaine 
technique de invention ; 1 Torr vaut 1,333 . 10 2 Pa). Cette etape de vidage 
est realisee grace a la pompe 16, la vanne 18 etant a l'etat ouvert. 

L'etape suivante consiste, jusqu'au temps T2, a injecter dans la 
20 chambre de traitement 10 le melange gazeux comprenant de l'ozone et de la 
vapeur d'eau, melange qui joue le role d'un agent chimique de 
decontamination. Pour cette etape, la vanne 18 est fermee, tandis que les 
vannes 86, 80 et 74 sont ouvertes, les vannes 92, 98 et 185 etant fermees. 

Ensuite. on realise l'etape d'impregnation en maintenant l'atmosphere 
25 de la chambre sensiblement a la pression Ps3, pression d'impregnation, 
jusqu'au temps T3. Pour mener a bien cette etape, on peut soit isoler la 
chambre en fermant toutes les vannes et en laissant le melange gazeux agir a 
1'interieur de cette chambre, soit continuer d'injecter en continu le melange 
gazeux selon un debit determine, tout en pompant en continu le meme debit 
30 par la conduite 14. II faut ici noter qu'un repartiteur de pompage 11 
analogue au repartiteur de diffusion 151 peut etre dispose dans la chambre 
10 au voisinage de son raccordement a la conduite 14, pour realiser le 
pompage de fapon homogene. 

Le laps de temps T3 - T2 que dure l'etape d'impregnation est 
35 predetermine de maniere convenable. 
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A la fin de l'etape d'impregnation. on diminue la pression dans la 
chambre jusqu'a atteindre une deuxieme pression de seuil Ps2. Pour ce faire, 
il suffit de fermer la vanne 86 et, eventuellement, les vannes 74, 80 et 55, en 
aspirant le gaz contenu dans la chambre par la pompe 16, la vanne 18 etant 
a l'etat ouvert. 

On injecte ensuite le plasma gazeux en maintenant l'atmosphere de la 
chambre a la deuxieme pression de seuil Ps2. Pour ce faire, on precede de la 
facon precedemment indiquee. 

Sur la Figure 2, l'etape de traitement complementaire par plasma 
<>azeux s'ecoule entre les temps T4 et T5. Le laps de temps T5 - T4 est 
predetermine de maniere convenable. II est toutefois possible de commencer 
rinjection du plasma gazeux des le temps T3 en faisant en sorte que, 
jusqu'au temps T4, le debit d'aspiration de la pompe soit superieur au debit 
de plasma injecte et qu'entre les temps T4 et T5, ces deux debits soient 

15 sensiblement egaux. 

La pression d'impregnation Ps3 peut etre relativement elevee par 
rapport aux pressions qu'il est possible d'atteindre en utilisant du peroxyde 
d'hydrogene comme agent chimique de decontamination et peut meme etre 
voisine de la pression atmospherique de 760 Ton*. Cette pression Ps3 est 

20 generalement comprise entre 150 et 500 Torr. Globalement, la difference 
entre la pression d'impregnation Ps3 et la premiere pression de seuil Psl est 
au moins sensiblement egale a 100 Torr. En revanche, la deuxieme pression 
de seuil Ps2 a laquelle on maintient l'atmosphere de plasma gazeux dans la 
chambre, est nettement inferieure a Ps3 et est generalement tout au plus de 

25 l'ordre de quelques Torr ; elle est globalement comprise entre 0,05 Torr et 1 
Torr, de preference entre 0,1 Torr et 0,5 Torr (bien que, sur la figure 2, Ps2 
soit superieure a Psl, ceci n'est pas toujours le cas). L'injection successive 
du melange gazeux jouant le role d'un agent chimique de decontamination et 
du plasma gazeux provoque un effet de synergie qui permet d'obtenir des 
30 resultats de sterilisation extremement eleves, c'est-a-dire des probabilites de 
presence de bacteries ou autres contaminants tres faibles. La presence d'un 
compose additionnel ayant des proprietes oxydantes ou apte a jouer le role 
d'un initiateur de radicaux libres en reagissant avec 1'ozone peut si 
necessaire, en augmentant la quantite de radicaux libres, renforcer encore 
35 l'efficacite du melange gazeux au cours de l'etape d'impregnation. 
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Selon les cas, on peut realiser successivement plusieurs cycles 
comprenant une etape d' impregnation et une etape de traitement par plasma. 

On a indique precedemment que le fait d'utiliser comme agent 
chimique de decontamination le melange gazeux a base d'ozone et de 
5 vapeur d'eau permet de realiser l'etape d'impregnation a une pression 
d'impregnation relativement elevee. Pour eviter la condensation du melange 
gazeux a 1'interieur de la chambre, un systeme de regulation de la 
temperature de la chambre comprenant des moyens de chauffage 
commandes (non representes) peut etre prevu. Par ailleurs, la pression de 
io condensation en phase liquide du melange gazeux depend evidemment des 
pressions partielles d'ozone et de vapeur d'eau (et eventuellement de celle 
du compose additionnel) dans ce melange. C'est pourquoi, lors de la 
realisation du melange, on ajuste les pressions partielles de ses composants 
en controlant la temperature de l'encemte 50 grace a la presence des moyens 
15 de chauffage 78 et en controlant la pression de delivrance de l'ozone gazeux 
dans l'eau liquide grace au regulateur de pression 60, 62 et a la conduite de 
delestage 64. II faut noter que la conduite 54' peut etre utilisee non 
seulement pour elever rapidement la pression a 1'interieur de la chambre 
mais egalement pour augmenter rapidement la pression partielle d'ozone 
20 present dans le melange gazeux de maniere a en eviter la condensation. 

Avantageusement, on maintient dans le melange gazeux injecte dans 
la chambre de traitement 10 une pression partielle d'ozone comprise entre 
30% et 60% de la pression totale du melange et une pression partielle de 
vapeur d'eau comprise entre 40% et 70% de cette pression totale. La 
25 pression dans l'espace 76 de l'enceinte 50 est generalement comprise entre 
370 Torr et 900 Torr, de preference de l'ordre de 750 Torr. 

Differents types de gaz plasmagenes peuvent etre utilises selon les 
applications souhaitees. Par exemple, on pourra choisir d'utiliser tout 
simplement de l'air, de l'oxygene, de l'hydrogene, de l'argon ou encore de 
30 l'helium. De maniere connue en soi, le fait d'exciter un tel gaz par des 
charges electriques ou par des ondes electromagnetiques a un effet 
d'ionisation presque totale du gaz, de sorte que le plasma, bien qu'etant 
globalement chimiquement neutre, comprend pratiquement uniquement des 
especes electriquement chargees, en particulier des ions positifs et des 
35 electrons. Par extension, on appellera plasma un gaz fortement ionise. On 
sait qu'un plasma a un effet de sterilisation et tend a detruire les 
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micro-organismes qui se trouvent a son contact. Par ailleurs, le plasma etant 
injecte ou produit dans la chambre de traitement apres l'etape de traitement 
par le melange gazeux d'ozone et de vapeur d'eaiu ce plasma tend egalement 
a detruire les eventuels residus d'ozone sur le ou les echantillons a steriliser. 

5 Le gaz sortant du reservoir 88 de la Figure 1 peut etre excite en 

plasma par exemple par des micro-ondes qui presentent l'avantage de 
permettre une forte ionisation du gaz. On rappelle que les ondes 
hyperfrequence ou les micro-ondes sont des ondes electromagnetiques dont 
la frequence est globalement comprise entre 0,3 GHz et 300 GHz, et plus 

io particulierement dans la bande de 0,3 GHz a 5,2 GHz. Si Von choisit de 
telles ondes, l'excitateur 91 comprend une cavite d'application de 
micro-ondes ou un guide d'onde, auquel est associe un generateur de 
micro-ondes 90. 

Selon les applications recherchees. on peut toutefois generer le 
15 plasma a partir d'autres types Sondes, telles que des ondes radiofrequence 
de l'ordre de la centaine de MHz. De meme, selon les applications, on peut 
choisir un traitement par plasma "dans la decharge", particulierement adapte 
pour les petits volumes traites, ou un traitement dit "post-decharge" du type 
precedemment decrit. Selon les applications et les frequences d'excitation 
20 choisies, la puissance mise en oeuvre pour generer le plasma varie de 
quelques W/m3 a 2 kW/m3. 

La Figure 3 montre une possibility de realiser le traitement par 
plasma dans la decharge. En effet, on voit que des injecteurs 240A, 240B et 
240C traversent la paroi de la chambre de traitement 210 par des passages 
25 blindes 241. Ces injecteurs sont directement relies a une cavite guide d'onde 
190, dans laquelle un gaz plasmagene peut etre introduit par une tubulure 
^introduction 193. La cavite 190 est couplee a un generateur de 
micro-ondes 191 qui excite en plasma le gaz introduit par l'ouverture 193. 
Dans le cas de la Figure 3, on peut prevoir des injecteurs separes pour le 
30 plasma et pour le melange gazeux a base d'ozone et de vapeur d'eau servant 
au traitement chimique. On peut egalement, au cours des etapes d'injection 
de ce melange gazeux et de remise en pression de la chambre, faire transiter 
le melange gazeux ou 1'air ambiant par la cavite guide d'onde 190 sans 
activer le generateur de micro-ondes 191, de maniere a utiiiser la cavite 
35 guide d'onde comme une simple conduite. 
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La Figure 4 montre encore une autre variante de traitement dans la 
decharge, dans laquelle des injecteurs jouant egalement le role d'electrodes 
(ils sont constitues par des tubes creux en materiau approprie) 340A, 340B 
et 340C passent a travers la paroi de la chambre 310. Ces injecteurs sont 
raccordes a une conduite principale commune 340, qui comporte un troncon 
protege par un tube dielectrique 341. Le gaz plasmagene transite par ce tube 
au sortir duquel il est excite par polarisation des "injecteurs/electrodes" a 
l'aide d'un generateur de haute tension 343 qui peut par exemple appliquer 
un courant continu ou des ondes electromagnetiques basse ou haute 
frequence. Comme pour la Figure 3, le systeme d'injection de la Figure 4 
peut etre associe a un systeme d'injection separe pour le melange gazeux 
servant au traitement chimique ou servir egalement a l'injection de ce 
melange gazeux lorsque le generateur 343 n'est pas active. 

II existe encore une autre possibility de traitement dans la decharge 
15 qui n'est pas representee ici, et qui consiste a directement placer le systeme 
d'excitation du gaz dans la chambre de traitement, par exemple sous la 
forme d'une antenne de diffusion d'ondes electromagnetiques, par exemple 
des micro-ondes. Dans ce cas, le gaz plasmagene peut etre injecte par les 
memes injecteurs que le melange gazeux servant au traitement chimique 
20 tandis que le systeme d'excitation de ce gaz n'est active que pour la phase de 
traitement complementaire par plasma. 

Quel que soit le mode de traitement complementaire par plasma 
choisi, les echantillons a traiter sont avantageusement conditionnes dans des 
sachets de sterilisation, par exemple des sachets en polymeres tels que ceux 
25 qui sont commercialises sous la marque "TYVEK®" dont la porosite laisse 
passer les especes de traitement chimique comprises dans le melange 
gazeux d'ozone et de vapeur d'eau, ainsi que les especes du plasma gazeux, 
mais, apres la sterilisation, ne permet pas l'entree d'air, ce qui evite une 
nouvelle contamination des echantillons traites. 
30 On decrit maintenant succinctement, deux exemples de mise en 

oeuvre du procede conforme a l'invention. 

Pour le premier exemple, on a utilise une chambre de traitement d'un 
volume de 25 litres, dans laquelle on a place des bandelettes impregnees de 
micro-organismes sporules, ces bandelettes etant elles-memes enfermees 
35 dans des sachets tels que ceux qui sont commercialises sous les marques 
"TYVEK®" ou "RAYSOP ®". 
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On a ensuite previde la chambre de traitement jusqu'a une premiere 
pression de seuil Psl de 0,3 Torr. Pour realiser le melange gazeux. on a 
obtenu de l'ozone gazeux par un ozoneur a 90 g/m 3 et on injecte ce gaz dans 
un barboteur contenant de l'eau a temperature ambiante. Lorsque 
5 I'atmosphere au-dessus du niveau de l'eau s'est trouvee saturee en melange 
gazeux, on a commence a injecter ce melange dans la chambre de 
traitement, tout en continuant a injecter l'ozone gazeux dans le barboteur 
pour maintenir son atmosphere sensiblement a la pression atmospherique. 

L'etape d'injection et d'impregnation a dure au total environ 15 
10 minutes dont les cinq dernieres ont ete devolues a l'impregnation en 
maintenant I'atmosphere gazeuse a l'interieur de la chambre de traitement a 
une pression d'impregnation Ps3 de l'ordre de 750 Torr. 

On a ensuite pompe le gaz contenu dans la chambre jusqu'a atteindre 
une deuxieme pression de seuil Ps2 de 1,5 Torr. L'etape de traitement 
15 complementaire par plasma a dure 5 minutes, le plasma ayant ete realise a 
partir du gaz residuel dans la chambre excite par des micro-ondes dont la 
puissance etait de 200W. 

La duree totale du procede, incluant le vidage de la chambre entre 
l'impregnation et le traitement par plasma a ete de 30 minutes. Cette duree a 
20 ete suffisante pour diviser par 10 8 la probabilite de presence des germes 
sporules sur les bandelettes. 

Pour le deuxieme exemple, on a utilise une chambre de traitement 
d'un volume de 200 litres, dans laquelle on a place des bandelettes de papier 
filtre inoculees de spores bacteriens de Bacillus Subtilis (2,8. 10 UFC) et 
25 de Bacillus Stearothermophilus (2,2. 10 6 UFC). Les bandelettes etant 
elles-memes enfermees dans des sachets avec une face en film opaque tel 
que ceux commercialises sous la marque "TYVEK®" et une face 
transparente en polyester et polyethylene, la face transparente permet de 
voir les instruments qui sont a l'interieur du sachet alors que la face opaque 
30 est permeable a l'ozone. 

La chambre de traitement a ensuite ete previdee jusqu'a une premiere 
pression de seuil Psl de 0,3 Torr. Pour realiser le melange gazeux, on a 
obtenu de l'ozone par un ozoneur de 90 g/m 3 et on a injecte ce gaz dans un 
barboteur contenant de l'eau a une pression de 1 bar et a une temperature de 
35 80°C. Lorsque I'atmosphere au-dessus du niveau de l'eau s'est trouvee 
saturee en melange gazeux, on a commence a injecter ce melange dans la 
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chambre de traitement. tout en continuant a injecter l'ozone gazeux dans le 
barboteur pour maintenir son atmosphere sensiblement a la pression 
atmospherique. 

L'etape d'injection et d'impregnation a dure au total environ 
1 5 minutes dont les cinq dernieres ont ete devolues a l'impregnation en 
maintenant I'atmosphere gazeuse a l'interieur de la chambre de traitement a 
une pression d'impregnation Ps3 de l'ordre de 600 Torr. 

Dans le melange gazeux injecte, les pressions partielles d'ozone et de 
vapeur d'eau etaient respectivement de 250 Torr et de 350 Torr. 

On a ensuite pompe le gaz contenu dans la chambre jusqu'a atteindre 
une deuxieme pression de seuil Ps2 de 1,5 Torr. L'etape de traitement 
complementaire par plasma a dure 5 minutes, le plasma ayant ete realise a 
partir du gaz residuel dans la chambre excite par des micro-ondes dont la 

puissance etait de 800W. 

La duree totale du procede, incluant le vidage de la chambre entre 
l'impregnation et le traitement par plasma a ete de 30 minutes. Cette duree a 
ete suffisante pour avoir une reduction d'au moins 8 logarithmes pour les 
Bacilus Subtilis et d'au moins 6 logarithmes pour les Bacillus 
Stearothermophilus. 



20 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de sterilisation d'un echantillon coraprenant au moins un 
cycle d'etapes dans lesquelles : 
5 -on place un echantillon (12) a steriliser dans une chambre de 

traitement (10) sensiblement a la pression atmospherique, 

- on diminue la pression dans la chambre de traitement (10) jusqu'a 
atteindre une premiere pression de seuil (Psl), 

- on realise une etape d'injection en injectant dans ladite chambre un 
io gaz comprenant un agent chimique de decontamination, 

- on realise une etape d' impregnation en maintenant l'atmosphere de 
la chambre sensiblement a une pression (Ps3) dite "^impregnation", 
superieure a la premiere pression de seuil pendant un premier laps de temps 
determine (T2, T3), 

15 - on diminue la pression dans la chambre (10) jusqu'a atteindre une 

deuxieme pression de seuil (Ps2), 

- on realise une etape de traitement complementaire par plasma en 
creant dans la chambre une atmosphere de plasma gazeux et en maintenant 
cette atmosphere pendant un deuxieme laps de temps determine (T4, T5), 

20 caracterise en ce que Von realise les etapes d'injection et 

d'impregnation en utilisant un melange gazeux comprenant de Tozone 
gazeux et de la vapeur d'eau. 

2. Procede seion la revendication 1, caracterise en ce que Ton realise le 
melange gazeux par barbotage d'ozone gazeux dans une solution aqueuse 

25 (72) contenue dans une enceinte (50) et en ce que Ton injecte ce melange 
dans la chambre par une conduite (48,44,40) raccordee a la partie 
superieure de l'enceinte au-dessus du niveau de ladite solution aqueuse. 
3- Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que Ton ajuste les 
pressions partielles des especes contenues dans le melange gazeux au- 

30 dessus du niveau de la solution aqueuse (72) en controlant la temperature de 
l'enceinte (50) et la pression de delivrance de l'ozone gazeux dans ladite 
solution aqueuse. 

/ * f 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise 
en ce que Ton maintient dans le melange gazeux injecte dans la chambre de 
35 traitement une pression partielle d'ozone comprise entre 30% et 60% de la 
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pression totale du melange et une pression partielle de vapeur d'eau 
comprise entre 40% et 70% de ladite pression totale. 

5. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 4, caractense 
en ce que, au cours de l'etape d'injection, outre le melange gazeux, on 

5 injecte directement (54') de l'ozone gazeux dans la chambre de traitement 

6. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 5, caractense 
en ce que, au cours de l'etape d'impregnation, on controle la temperature 
dans la chambre ( 1 0) pour maintenir son atmosphere a I'etat gazeux. 

o 7. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 6, caractense 
en ce que la difference entre la pression d'impregnation (Ps3) et la premiere 
pression de seuil (Psl) est au moins sensiblement egale a 100 Torr. 

8. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 7, caractense 
en ce que Ton realise l'etape de traitement complementaire par plasma en 

15 injectant un gaz plasmagene dans une enceinte (110), en excitant ce gaz a 
1'aide d'un generateur d'ondes electromagnetiques (90) raccorde (91) a 
1'enceinte et en faisant communiquer cette enceinte avec la chambre de 
traitement (10) pour faire penetrer le plasma dans cette derniere. 

9. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 7, caracterise 
20 en ce que Ton realise l'etape de traitement complementaire par plasma en 

raccordant la chambre de traitement (10) a un boitier applicateur d'ondes 
electromagnetiques par au moins un injecteur (240A, 240B, 240C), en 
faisant transiter un gaz plasmagene par ce boitier dans lequel il est excite en 
plasma gazeux, en injectant en continu le plasma gazeux dans la chambre de 
25 traitement par ledit injecteur, et en pqmpant en continu l'atmosphere de la 
chambre de traitement de maniere a conserver dans cette derniere une 
pression de plasma gazeux sensiblement constante. 

10. Procede selon Tune quelconque des revendications 8 et 9, caracterise 
en ce que les ondes electromagnetiques sont des micro-ondes. 

30 11. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, caracterise 
en ce que le melange gazeux comprend, outre l'ozone gazeux et la vapeur 
d'eau, au moins un compose gazeux ayant des proprietes oxydantes et/ou un 
compose apte a reagir avec l'ozone pour former des radicaux libres. 
12. Procede selon les revendications 2 et 11, caracterise en ce que Ton 

35 realise le melange gazeux par barbotage d'ozone gazeux dans une solution 
aqueuse contenant au moins un compose ayant des proprietes oxydantes 
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et/ou un compose apte, en phase gazeuse, a reagir avec l'ozone pour former 
des radicaux libres. 
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BASIC-ABSTRACT: 

Sample for sterilisation is placed in a treatment chamber initially at 
atmospheric pressure (Patm). The pressure is then reduced to a pre-set 
level (Ps1) and a chemical decontamination agent injected. This raises 
the pressure again (Ps3), but it is still less than atmospheric. The agent 
used is a gaseous mixture of ozone and water vapour. This is held for a 
given time (T2-T3) while the materials for sterilisation are impregnated. 
The chemical agent is then withdrawn, reducing the pressure again (Ps2), 
and a gaseous plasma is injected and maintained for a given time period 
(T4-T5). 

USE - The process is used for sterilisation of surgical instruments or 
investigative probes to destroy any contaminating microorganisms 
including bacteria and viruses and preventing their proliferation. 

ADVANTAGE - The combination of ozone and water vapour are a very 
potent sterilising agent, allowing significant reduction in treatment times 
compared to impregnation with ozone alone. 
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